REPUBIIQUE FRAN 



C A I 




ICUFR2004/00 1 SU 



INST1TUT 
NATIONAL DE 
LA PROPRIETE 
INDUSTRIELLE 




BREVET D 'INVENTION 



CERTIFICAT D'UTILITE - CERTIFICAT D'ADDITION 



COPIE ofriCIELLE 

Le Directeur general de I'lnstitut national de la propriete 
industrielle certifie que le document ci-annexe est la copie 
certifiee conforme d'une demande de titre .de propriete 
industrielle deposee a I'lnstitut. 



Fait a Paris, le . 



0 2 JUIL 2004 



DOCUMENT DE PRIORITY 

PR6SENTEOU TRANSITS 
CONFORMEMENT A LA 
REGLE17.1.a)OUb) 



Pour le Directeur general de I'lnstitut 
national de la propriete industrielle 
Le Chef du Departement des brevets 




Martina PLANCHE 



SIEGE 

INSTITUT 26 bis. rue da Saint-Petersbourg 
NATIONAL DE 75800 PARIS cedex 08 
LA PROPRIETE TaW"™: 33 Mil 53 04 53 04 
™* COpte : 33 <°» 53 04 45 23 
INDUSTRIELLE www.lnpl.fr 




INSTtTOT 
MAT IO HAL OK 
LA fROFRlCTE 
MOOBTftlELLC 



26 bis, rue de Saint Petersbourg 
75800 Paris Cedex 08 

Telephone : 01 53 04 53 04 Telecopie : 01 42 94 86 54 



REMISE < fef 7 P!E< 
°*TE 69 IN PI LYON 
LIEU 

N° D'ENREGISTREMENT 
NATIONAL ATTR1BUE PAR UNPl 

OATE DE DEPOT ATTRIBUTE . 
PAR UNPl 



BKEVET D'Q INVENTION 
CEKTIFICAT O'UTILSTE N » u354 -oi 

Code de la propriete intellectuelle - Uvre VI 

requete en d£uvrance 1/2 

Cet imprime est a rempl ir lisiblement & I'encre noire oe 540 w /26O899 



0307S2© 

2 7 -WIN 2003 



Vos references pour ce dossier 

(faadtatij) R 03087 



H NOM ET ADRESSE DU D EM AN DEL) R OU DU MAN DATA! RE 
A QUI LA CORRESPONDANCE DOIT ETRE ADRESSEE 

RHOD1A SERVICES 
ESSON Jean-Pierre 
Direction de la Propriete Industrielle 
Centre de Recherches de Lyon BP 62 
69 i 92 Saint Fons Cedex 



Confirmation d'un depot par telecopie □ N° attribue par HNPI a la telecopie 


S3 NATURE DE LA DEMANDE 


Co chez Tune des 4 cases suivantes 


Demande de brevet 


m 


Demande de certificat d'utilite 


□ 


Demande divistonnaire 

Demande de brevet Initiate 
on demande de certificat d uliliU initiate 


□ 

N° Date 1 / / | 
N° Date 1 / / | 


. Transformation d'une demande de 

brevet europeen Demande de bmzl initiate 


□ 

N° Date 1 / / 1 


PS T1TRE DE L' INVENTION (200 caracteres ou espaces maximum) 
Fils, fibres, filaments en matiere synthetique ignifugee 


Q DECLARATION DE PRIORITE 
OU REQUETE DU BENEFICE DE 
LA DATE DE DEPOT D'UNE 
DEMANDE ANTERIEURE FRANQAISE 


Pays ou organisation 

Date 1 / / 1 no 
Pays ou organisation 

Hat* 1 / / I Wo 

Pays ou organisation 

Date 1 / / 1 No 
□ S f il y a d'autres prio rites, cochez la case et utillsez I'imprime «Sufte» 


11 DEMANDE UR 


□ S'il y a d'autres demandeurs, cochez la case et utilise z I'imprime «Surtei> 


Norn ou denomination sociale 


RHODIANYL . - 


Prenoms 




Forme juridique 


SA 


N° SIREN 


1 -1 


Code APE-NAF 


1 ■ - 1 


Adresse 


Rue 


26, quai Alphonse Le Gallo 


Code postal et ville 


92512 BOULOGNE BILLANCOURT Cedex 


Pays 


FRANCE 


Nationality 


Francaise 


N° de telephone (faadtatij) 


04 72 89 69 52 


N° de telecopie (faadtatij) 


04 72 89 69 68 


Adresse electronique (Jactdtatif) 





ler depot 



INPI 



3 IH8HTVT 
NATIONAL Of 
LA*ROPRtm 
IKOOBTHIIU* 



certificat wwiurt 

REQUITE EN DEUVRANCE 2/2 



D/5TE 69 INPI LYON 

MCI I ■ -w p 1 



I LIEU 



I N° D'ENREGISTREMENT 

national mnmt P AR LINPI 

I Vos references pour ce dossier 

Wacultatif) 

\M iWAWDATAIRE 

Norn 
Prenom 



Q3Q7S2S 



Cabinet ou Society 



N °de pouvoir permanent et/ou 
de lien contractuel 



Adresse 



Rue 



Code postal et ville 



N° de telephone (facultatif) 



R 03087 



ESSON 
Jean-Pierre 



Rhodia Services 

Direction de la Propriete Industrie ^ 
8207 



Centre de Recherches de Lyon 
BP 62 



69192 



N° de telecopie (facultatifi 
Adresse electronique (factdtatifj 
I INVENTEUR (S) 



Les inventeurs sont les demandeurs 



HI RAPPORT DE RECHERCHE 



Etabfissement immediat 
ou etablissement differ^ 



Paiement Schelonne de (a redevance 



04 72 89 6 9 52 



Saint Fons Cedex 



04 72 89 69 68 



QOui 
GDNon 



separee 



,. . - . i«/ ^K«art?e 



Q 



IZlNon 

Uniquement pour les personnes physlqueT 

LJRequise pour la premiere fols pour cette invent,™ r- ■ , 

□Requise anterieurement a ce depot T; 7 ( ^ m ~*"»*+*l~J 

_ jmr cene invent J^a^ ^tl"" 8 *» * '« ***» AM. 



Si vow awez utilise I'imprime ..Sufte.,? 
■nAqueztenontbrede pages johrtes 



E2 SIGNATURE DU DEMANDEUR 
OU OU MANDATAIRE 
(Norn et qualite du signatalre) 




ESSQM ban Pirr 



VISA DE LA PREFECTURE' 
OU DE L'INPI 



efrmufaire. 



r 



Fils, fibres, filaments en matiere synthetique ignifugee 



La presente invention concerne les fils, fibres ou filaments en matieres thermoplastiques 
et leur fabrication. 

Elle concerne plus particulierement les fils, fibres, filaments presentant des proprietes de 
10 resistance au feu elevees et des precedes de fabrication de ces articles, 

Dans le domaine de rhabillement, des revetements de surfaces telles que mur, sol, 
plafonds ou autres, les fils, fibres ou filaments en matiere thermoplastique sont de plus en 
plus utilises pour la realisation d'articles tels que des tissus, tricots, non tisses, surfaces 
15 tuftees ou analogues. 

Pour certains emplois. il est demande a ces articles de presenter des proprietes de 
resistance au feu, ou d'ignifugation de plus en plus elevees. 

20. Par resistance au feu, on entend principalement une propriete d'extinction et de non 
propagation de la combustion de I'article. Cette propriete est notamment illustree par des 
tests normalises comme, par exemple, pour mesurer cette propriete sur des articles 
moules, le test appele "UL94" ("Underwriters Laboratories"), ou pour les articles textiles, 
c'est a dire des surfaces tissees, tricotees, tuftees, flockees ou non tissees, des tests tels 
que celui decrit dans- la norme EN533, la norme NF G07-128 de decembre 1978, la 
norme ADB0031 publiee le 22/02/2001, la norme AITM 2.0007 B, la norme AITM 2. 0003 
ou les normes NF P92.504/501/503/507 applicables notamment dans le domaine du 
batiment. 



25 



30 



De nombreuses techniques ont ete proposees pour fabriquer des articles ignifuges a 
partir de fils, fibres ou filaments en matiere synthetique. 
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SLW 4 " P,DPOS * d ' ai0UtSr C ° mP0S6S "Who.!***. dans ,a matiere 
thermoplastique avant la transformation en filsou fibres. 

Toutefois, I'addiflon de tels composes est difficile a realiser car la temn*r , , 
5 transformation des matieres thermoplastiques est M. m temperature de 

,„ - , „ nropiastiques est tres elevee, generalement superleure a 

250 C. De plus, 1'addition de ces additifs dans un milieu visqueux Sb,, , 
limits fortemen, le choix des additifs convenables. * temperatura 

II a egalement ete propose de trailer les articles ou surfaces nar 
operations de nettoyage des articles ou surfaces d6S 

Un des premiers objets de Invention est de proposer un ffl fihr« r, 
des particules oar, P "° n C ° mP ° S * i9nifu 8 ean * * «*» 



Ainsi, une telle adsorption ou fixation est facilitee par le choix d'un substrat solide 
presentant des proprietes de surface compatibles avec les proprietes du compose 
ignifugeant. Par exemple, un substrat a propriete de surface hydrophile est 
avantageusement associe avec un compose ignifugeant a caractere hydrophile et 
inversement pour les composes a caractere hydrophobe. 

Par ailleurs, la particule dus substrat solide peut avantageusement comprendre des 
elements, radicaux qui favorisent I'adsorption du compose ignifugeant a la surface de 
ladite particule. 

Selon une caracteristique preferential e de I'invention, la concentration ponderale en 
additif ignifugeant est comprise entre 0,5% et 25% par rapport au poids de composition 
finale, avantageusement entre 1 % et 10 %. 

Par substrat solide, on entend, preferentiellement un substrat mineral solide-. a la 
temperature de transformation des. matieres polymeriques. 

t : 

Comme substrat mineral convenable pour I'invention, on peut citer les oxydes min^raux 
tels que la silice, I'alumine, la zircone, I'oxyde de magnesium, I'oxyde de calcium, I'oxyde 
de cerium, I'oxyde de titane, ou leurs melanges, les composes mineraux tels que le 
silicate de calcium, le silicate de magnesium, les silico-aluminates alcalins. 

Parmi ces substrats, ceux qui peuvent etre disperses dans la matiere thermoplastique 
sous forme de particules de faible diametre, avantageusement pour obtenir des particules 
disperses presentant un diametre inferieur a 5 urn, et encore plus avantageusement qu'au 
moins 80% en nombre des particules dispersees presentent un diametre Inferieur a 1um. 

Une telle dispersion peut etre obtenue par melange des particules presentant deja de 
telles caracteristiques de taille dans la matiere polymerique ou plus avantageusement par 
utilisation de granules ou agglomerats de substrats qui apres addition dans la matiere 
polymerique et sous Taction des forces de cisaillement appliquees pour realiser la 
dispersion se desagregent en agregats ou particules elementaires. 
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Dans ce dernier mode de real.se.ion, ies agglomerate ou granules presen.en. de 
preference, une surface specie eleve e, una porosite entre Ies agregate ou par.icu.es 
elements imporfan.es pour permettre au compose ignifugean. de s'adsorper au mo.ns 
^surface des agregate ou particuies. Les agregate ou particules peuvem egaiemen, 
presenter une porosis permettan. i'absorption su compose ignifugean.. 

cir 7 dS . ^ ^" SaU ° n " diam ' tr9 m ° Ven d6S 9ranUl6S ° U ^omerate n'est pas 
cnmu. , * es« avantageusemen. choisi pour pouvoir manipuier aisemen, ,'addi.if a 

propnetes «nifugean,es, notemmen. iors de son addition dans la ma.iere polymerlque En 

cure, ,e drametre moyen de ces granules es. egaiemen, chois, pour fac.li.er ,'addi.ion e, 

A «re ind.ca.if, des granu.es de diamete moyen D50 superieur a 60pm 
avantageusemen. compris entre 80pm et 300pm sont preferes. 

Farm, Ies substra. mineraux cites precedemmen. certaines silices presented cea 
caractenstiques et sont done parflculierement preferees. 

Ainsi, certaines silices presenten, ,a pnopriete de se disposer sous forme de particuies ou 
agregate de diametre ou ,ai„e compus en.re 0,01pm e, 1 pm se ron , prefeL poTr a 
mise en oeuvre de la presente invention. 

Enoutna, ,es substrate mineraux particulieremen, convenables pour rinven«fon son. caux 
dom les granules ou agglomerate prSsenfen, une polite e, une surface speciffoue 



A,n SI , ,es subsets preferes son, ceux don. ies granules presenten. un volume poreux 

1 r°' nS °' 5 m " 9 - ^ PriWrenCe " m ° inS *°* 3 2 ^ " vo^m. poreux 
I™ Par 13 d * P«o*™*M. au memure avec un porJLre 

MICROMERITICS Autopore „, 9420, sa.on ,e mode operated suivan. • 
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L'echantillon est prealablement s6che pendant 2 heures en etuve de 200 °C. Les mesures 
sont en suite effectuees selon la procedure decrite dans le manuel fourni par le 
constructeur. 

Les diametres ou tallies de pores sont calcules par la relation de WASHBURN avec un 
5 angle de contact teta egal a 140°C et une tension superficielle gamma egale a 485 
Dynes/cm. 

Avantageusement, les substrats mineraux presentant un volume poreux d'au moins 0,50 
* ml/g pour les pores dont le diametre est egal ou inferieur a 1 pm sont preferes. 

10 

Selon un mode de realisation prefere de Pinvention le substrat mineral est une silice, 
avantageusement une silice amorphe. Les silices sont obtenues par differents procedes 
dont deux principaux conduisant a des silices appelees silice precipitee et silice de 
combustion. La silice peut egalement etre preparee sous forme de gel. 

15 

Les silices presentant une surface specifiques mesurees par la methode TBAC 
superieure a 50 m 2 /g sont preferees. 

Les silices precipitees sont preferees car elles peuvent se presenter sous forme de 
20 particules agglomerees formant des granules de taille d'au moins 50pm ou superleur ^ 
150pm. • ■ 

Elles peuvent se presenter sous forme de billes ou granules sensiblement spheriques, 
obtenues par exemple par atomisation, comme decrit dans le brevet europeen n ° 
25 0018866. Cette silice est commercialisee sous une appellation generique de 
MICROPERLE. De telles silices qui presentent des proprietes* remarquables de 
coulabilite, de dispersabilite et une capacite d'impregnation elevee sont notamment 
decrites dans les brevets europeens 96620.7, 984773, 520862 et les demandes 
Internationales WO95/09187 et WO95/09128. 

30 

D'autres types de silices peuvent convenir a ('invention, comme celles decrites dans la 
demande de brevet frangais n°01 16881 qui sont des silices pyrogenees ou des silices 
partiellement deshydroxylees par calcination ou traitement de surface. 
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sites obtenues par d'autres p roce de S pi! L d ' 69a ' ement U "" r d ' au,res 
impregnation est realisee oar to.it , granu,es °" agglomerats. Cette 

> avec „ cojiTir ; st * par exemp,e ' - * 

dans un sonant Dan! 71 d °" diSPerS - °" 

impregnation dusubetra.. par evaporation. °"" * S °' Vam """ *" min * a ^ s 

Par un compose ignifugeant, il faut comprendre un on ni„«, a , 

ou un melange de composes fo JL °° mP ° S<5s '^^nts, 

ignifugeantes. ™ SySteme P*"** des 

proprietes 

Comme composes ignifugeants convenables nn..r i- *• 
A titre d'illustration, on peut citer les rnmn^nc 

societe Rhodia sous fa denomirlt ° U C ° mp ° s «' tfons commercial's par ,a 

uuia sous fa denomination commercial ANTI BL A7P i « Akm 
les derives des esters dfDh*nwinh« u u CU ou ANT 'BLAZE CT 

■a —nation ^7^0*^ ^ ^ ™ 
CR74 1S . P°'VPhospha,e S sous ies appeliations CR 741, CR 733 e, 

par exempie, ou m,s an sol u«on dans un soivant »e. qua, par 
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exemple, I'eau, les solvants organiques tels que les cetones, alcools, ethers, 
hydrocarbures, solvants halogenes, par exemple. 

De preference on utilise un agent ignifugeant liquide. Toutefois, il peut etre prefere, par 
5 exemple pour eviter d'impregner a chaud, de mettre en solution I'agent ignifugeant dans 
un solvant. Le substrat solide est alors impregne par la solution obtenue. Dans ce cas, il 
est possible d'eliminer le solvant par sechage. 

. De preference, ('impregnation est realisee a sec, c'est-a-dire que le compose ignifugeant 
10 est ajoute progressivement sur le substrat solide pour permettre une impregnation ou 
adsorption totale. Pour cela, il est necessaire que le compose ignifugeant ou la solution 
du compose ignifugeant presente une fluidite suffisante. Ainsi, pour obtenir ce niveau de 
fluidite, cette impregnation ou adsorption peut etre realisee a des temperature plus 
elevees que la temperature ambiante, et comprise dans un domaine entre 20°C et 200°C 
15 de preference inferieure a 100 °C. 

Le substrat solide peut egalement etre prechauffe dans la meme gamme de temperature 
pour faciliter rimpregnation. 
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Le sechage peut etre effectue par toutes les techniques classiques connues de J'homme 
del'art. 

^impregnation peut se faire en une seule etape ou en plusieurs etapes successives. 

La quantite d'agent ignifugeant impregne ou adsorbe peut varier dans de grandes 
proportions. Toutefois,' elle est limitee et au plus egal a la quantite necessaire pour remplir 
le volume poreux total du substrat mineral dans le cas d'impregnation de granules ou 
agglomerats presentant une porosite. En effet, I'additif ignifugeant qui doit etre ajoute a la 
matiere polymerique doit etre, de preference, une poudre ou un solide sous forme de 
granules presentant une bonne fluidite pour permettre cette addition. Dans le cas 
d'impregnation de particules ou agregats, la quantite de compose ignifugeant ajoute est 
determinee pour obtenir un produit solide impregne pouvant etre manipule et ajoute a la 
matiere polymerique. De preference, la concentration ponderale en compose ignifugeant 
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dans raddWf ignifugeant est comprise entre 20 % et 7n ./ 

Selon finvention, tedft additif ignifugeant est aloute dans la m =«A , 
« add.cn peu, etre realisee par un m«ange 2TjT °* 

thermoptestlgueetdespartieulesou granule! d'add^ L P * "* m " B * re 

sous agita«on ou app,ioa, to n de foroTTlT T ' "* fUSi °' 1 m * an9e 

Ignifugeant e, dans un ™Td e r" Z ^ ^ " * 
granules d'addWf Ignifugeant dfe ^'^^..on des 

=~rrr^rrrr»r~r 

ou analogues. stao.i.sation 'um.ere ou chafeur, des pigments 

i^isssrcs — - — - - 

sans fin, un flltre et une ffliere oomoodln ! 9 oomprenanf en sortie de la vis 

de mere es, re^ldi p^ZTTuJZ **" * U " °" «"* 

- 9 e. selon ,es precedes c^deT^n Z^T^ ™* ~ 

La Vitesse de renvidement ou de m=n* 

encore plus ^^JZZ^ZT^ ^ * *» "** - 
m a«eres polvmerfgues «CZ^STT * " * 
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Le procede utilise pour la fabrication des fils est celui compatible avec la nature de la 
matiere polymerique. 

Les matieres polymeriques convenables pour I'invention sont celles generaiement, 
5 utilisees pour la fabrication des fiis ou fibres synthetiques textiles, de fils, fibres, filaments 
pour des applications techniques, notamment les matieres polymeriques 
thermoplastiques. 

Comme matiere thermoplastiques convenables, on peut citer : 
- Les polyolefmes, les polyesters, les polyoxydes d'alkylene, les polyoxyalkylenes, les 

10 polyhalogenoalkylenes, les poly(alkylene-phtalate ou terephtalate), les acetates de 
polyvinyle, les alcools polyvinyliques, les halogenures de polyvinyle, les halogenures de 
polyvinylidene, les polyamides, les polyimides, les polycarbonates, les polymeres d'acide 
acrylique ou methacrylique, les polyacrylates ou methacrylates, ou les copolymeres 
thermoplastiques comprenant au moins un monomere identique a Tun quelconque des 

15 monomeres inclus dans les polymeres susmentionnes, ainsi que les copolymeres et/ou 
melanges. 

Preferentiellement, la matrice peut etre constitute d'au moins Tun des polymeres ou 
copolymeres suivants : les polyesters, les. polyamides, le polyacrylamide, le 
polyacrylonitrile, le poly(acide acrylique), les copolymeres ethylene acide acrylique, les 
20 copolymeres ethylene alcool vinylique, et les polymeres de la meme famille; les 
polyolefines comme le po!y(ethylene) basse densite, le poly(propylene), le poly(ethylene) 
chlore basse density, le poly(styr6ne) et les polymeres de la meme famille. 

Les polymeres particulierement preferes pour constituer la matrice polymerique sont 
25 choisis dans le groupe constitue par : le polypropylene, le polyethylene terephtalate 
(PET), tel que les polyethylene terephtalates comprenant au moins 80% de motifs 
ethylene terephtalate, les copolymeres de polyethylene terephtalate et d'acide iso-5- 
sulfonique, le polybutylene terephtalate (PBT), le polypropylene terephtalate (PPT), les 
polyamides aliphatiques, les polyamides semi-aromatiques. 

30 

Comme polymeres particulierement preferes de Pinvention, on peut citer les polyamides 
semicristallins ou amorphes, tels que les polyamides aliphatiques, polyamides semi- 
aromatiques et plus generaiement les polyamides lineaires obtenus par polycondensation 
entre un diacide sature aliphatique ou aromatique, et une diamine primaire saturee 
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aromatique ou aiiphatique, ,es polyamides obtenus par condensate d'un lactame d'un 
aminoacide ou lea polyamides lineaires obtenus par condensation d'un melange de ces 
differents monomeres. Plus preclsement, ces (co)polyamides peuvent etre. par example 
le polyadipamide d'hexamethylene. ,e polycaprolactame les polyphtalamides 
d hexamethylenedlamine obtenus a partir d'acide terephtallque et/ou isophtallque tels que 
le polyamide commercialise sous le nom commercial AMODEL. les polymeres 
comprenant des chafnes macromoleculaires etoiles ou H, et le cas echeant des chaines 
macromoieculaires lineaires. Les polyamides comprenant de telles chafnes 
macromoleculaires etoiles ou H sent par exemple decrits dans les documents FR 
3743077, FR 2779730, US 5959069, EP 0682057 et EP 0832149. 

De maniere preferee, le ou les polymere(s, thermoplastique(s) sent seleotionnes dans le 
groupe des (co)polyamides comprenant : le polyamide 6, le polyamide 6.6, le polyamide 
4, le polyamide 11, le polyamide 12, les polyamides 4-6, 6-10, 6-12, 6-36 12-12 leurs 
copolymers et melanges, ainsi que les polyesters comme le polyethylene terephtalate le 
polybutylene terephtalate, le polypropylene terephtalate. 

La matrice themroplastique peut egalement comprendre des additifs, tels que des 
p,gments, delustrants, matlfiants, catalyseuns, stabilisants ohaleur et/ou lumiere agents 
anti-bactenens, antl-fongiques, et/ou anti-acariens. 

Les produits de Invention sent des fits, filaments, fibres pouvant avoir un tltre oompns 
dans un grand domains. Alnsi, ces produits peuvent avoir un faible litre, par exemple de 
I'ordre de 1 dtex ou moins jusqu'a des diamebas de I'ordr* de quelques centaines de 
micrometres. 

Les fils, fibres ou filaments obtenus peuvent etre utilises dans toutes applications Plus 
partlculierement, iis peuvent pemtettre de realiser des surfaces textiles tissees trlcotees 
ou tuftees des surfaces non tissees en association ou non avec d'autres fils, fibres ou 
filaments non ignifugees. 

Ces surfaces textiles sent realisees selon les techniques habituelles et connues de 
I homme du metier. 

Les surfaces textiles obtenues en utilisant les ffls, fibres ou filaments de rinvention 
presentant des caracterlstlques d'ignifugation ameliorees. 
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En outre, les fils, fibres ou filaments de I'invention ainsi que les surfaces textiles obtenues 
avec ces fils, fibres ou filaments peuvent etre traitees de manieres analogues a ceux ne 
contenant pas d'additif ignifugeant. 

5 

L'invention sera mieux illustree en reference aux exemples donnes ci-dessous a titre 
d'illustration uniquement. 

Exemple 1 : Preparation d'un additif ignifugeant appele A 

10 La silice de grande porosite utilisee est une siiice commercialisee sous I'appellation 
Tixosil 38X par societe RHODIA ayant un volume poreux total de 3,6ml/g et un volume 
poreux utile de 2,0 ml/g. C'est une Silice Microperle qui possede une excellente coulabilite 
et qui ne poussiere pas. 

15 3,5 kg de silice ci-dessus sont introduits dans un melangeur a double enveloppe de type 
Lodige de 20 litres. La silice est chauffee & 95°C . 

Le compose organophosphore appele Antiblaze 1045 a ete chauffe en §tuve pour 
augmenter sa fluidite. II est intrbduit dans la silice a une temperature de 99°Q. Une 
20 quantite determinee d'Antiblaze 1 045 est introduit dans la silice pour pbtenir les 
concentrations en agent ignifugeant desirees et indiquees dans le tableau I ci-dessous. 

Le produit final est ensuite tamise sur un tamis de 1 ,25 mm. 

25 II se presente sous la forme d'une poudre possedant une excellente coulabilite similaire a 
la Silice Microperle Tixoxil 38X initiate sans poussierage du produit. 

Exemple 2 : Filage de composition Polyamide contenant I'additif d'ignifugation A 

30 Une poudre de Polycaprolactame presentant un Indice de viscosite de 140 ml/g mesure dans 
I'acide formique a 90% a une temperature de 25"C est melangee avec une quantite d'additif 
ignifugeant A. Le melange de poudres est alimente, apres sechage en etuve, dans une 
extrudeuse bivis de diametre 18 mm. Le melange est fondu dans Pextrudeuse et alimente sous 
pression dans une filiere comprenant 10 trous de diametre 0,4 mm et longueur 1.6 mm. Le debit 
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de ma«re dans la mere est d'environ !,0 Kg*. Les filaments sortant de la tete de a, sont 
converges, ,e fll obtenu es. reprfs sur un bobinoir presentant un vitesse da 300 m/min 
Les results des different* essais reaHses avec dlfferentes concentrations de composes A son. 
rassembles dans le tableau ci-joint : 



essai 



F1 



F2 



F3 

"fT 



F5 



F6 



additif Ignifugeant 
(% poids) 



agent ignifugeant] Additif ignifugeant 

/ 

composition 
thermoplastique 
% poids 



38,65 



38,65 



48,58 



48,58 



55,75 



55,75 



10 



10 



5 

To" 



TC 
de 
filage 



265 



265 



251 



251 



251 



251 



Comportement 
au filage 



bon 



bon 



bon 
bon 



bob 



bon 



Tableau 



Titre 
dtex 



594 



587 



603 



610 



618 



621 



Allongement 



167 



188 



227 



61 



124 



95 



Tenacite 



cN/tex 



20,6 



17,3 



28,4 



6,8 



15 



11,1 



Exemple 4 : Filage de composition Polyamide oontenant les additif d'ignifugation A 

Une poudre de polyadipamide d-hexam.thy.ene diamine presentant un Indice de viscosite de 140 
m./g mesure dans Tacide formigue a 90% a une tempore de 25*C est melang^c Z 
duanfte d'additifignifugeant A. Le melange de poudres est aliment,, apres selge Z1Z 
dans ne extrudeuse bivis de diametre 18 mm. Le m.lange est fondu dans I'eLdeuse 

^ sous „ dans une fiIi6re comprenant 10 trous de diam§tre 2*:: % 6 

mm. Le deb,t de mauere dans ,a filler* est d'environ 1 Kg/h. Les foments sortant de la Z 1 

ere sont convey, ,e fi , obtenu est ^™^«^ m <^SfJZ 
Les resu, tats des deferents essais realises aveo dlfferentes concentrations de additif aTo* 
rassembles dans le tableau II ci-joint : 
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essai 


agent 
ignifugeant / 
additif 
Ignifugeant 

\ /o poius J 


Additif ignifugeant 
/ 

composition 
thermoplastique 

/O pUIUo 


T°C 
de 

filage 


Comportement 
au filage 


Titre 
dtex 


Allongement 
(%) 


Tenacite 
cN/tex 


F7 


38,65 


5 


290 


bon 


570 


327 


31 2 


F8 


.38,65 


10 


292 


bon 


555 


257 


19,3 


F9 


48,58 


5 


289 


bon 


585 


37 


7,9 


F10 


48,58 


10 


289 


bon 


585 


37 


7,9 


F11 


61 


5 


299 


bob 


579 


81 


12,1 


F12 


61 


5 


297 


bon 


597 


28 


4,6 



Tableau II 
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Revendications 



1 • Fils, fibres en matiere polymerique caracterises en ce cue ladite m*ti • , 
comprend un additif a propria ignifugeantes consLTp 1 ! 

substrat so.ide sur lequel est adsorb, un 00^^ ' ^ 

2. Fils, fibres selon la revendication 1 car^t-w^ 

matiere polymerique P8r rapport au P° jd * de 

3. Fils, fibres selon la revendication 2 car^M&ri^ 

en additif i gn |f U g eant est 00^^ To T"" 
polymerique. 10 /o par rapport au P°Ws de matiere 

4. Fils, fibres selon la revendication 1 a ^ ara „ f - • - 

substra, mineral ^ d ^ e e " " ' e "*** S0 ' ide eSt 

roxyde de maa ne Sium , Tj; u ;7 r T7 a ''^ ' a *"» ■ 
m e,an g ea, ,e s.ca.e * °" 

alcalins. ' $ " Ca ' e de ma 9"*^. tea sillco-aluminatas 

7. Fils, fibres selon la revendication 6 caracteri^ a 
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. Fils, fibres selon la revendication 6 ou 7, caracterises en ce que les granules 
agglomerats ont un diametre moyen (D50) superieur ou egal a 60pm. 

'. Fils, fibres selon I'une des revendications precedentes caracterise en ce que 
substrat solide est une silice. 



10. Fils, fibres selon la revendication 9 caracterise en ce que la silice est sous forme de 
granules ou agglomerats presentant une surface specifique superieure a 50 m 2 /g 

11. Fils, fibres selon I'une des revendications 9 ou 10, caracterises en ce que les granules 
ou agglomerats de silice presentent un volume poreux au moins egal a 0,5 ml/g 
mesure par la methode porosite au mercure 

12. Fils, fibres selon i'une des revendications precedentes, caracterises en ce que le 
compose ignifugeant est choisi dans le groupe des composes organophosphores, la 
melamine, les derives de melanine. 

13. Fils ou fibre selon la revendication 10, caracterises en ce que les- composes 
organophosphores sont choisis parmi les esters polyphosphates, vies esters 
phosphoriques, les esters phosphoniques 

14. Fils ou fibre selon I'une des revendications precedentes, caracterises en ce que la 
matiere polymerique est choisie dans le groupe des matieres thermoplastiques 
comprenant Les polyolefines, les polyesters, les polyoxydes d'alkylene, les 
polyoxyalkylenes, les polyhalogenoalkylenes, les poly(alkylenerphtalate ou 
terephtalate), les acetates de polyvinyle, les alcools polyvinyliques, les halogenures de 
polyvinyle, les halogenures de polyvinylidene, les polyamides, les polyimides, les 
polycarbonates, les polymeres d'acide acrylique ou methacrylique, les polyacrylates 
ou methacrylates, ou les copolymeres thermoplastiques comprenant au moins un 
monomere identique a I'un quelconque des monomeres inclus dans les polymeres 
susmentionnes, ainsi que les copolymeres et/ou melanges. 

15. Fils ou fibre selon la revendication 14, caracterise en ce que la matiere 
thermoplastique est choisie parmi les polyesters, les polyamides, le polyacrylamide, le 
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polyomas comnte (e poi^, * "*"• ^ 

16. Fils ou fibre selon revendication 14, caracterises en ce que la ma«er* H, 

est cnoisie dans ,e groupe consonant ,es pol yethy,en ZlZ T ^"'^ 
moins 80% de motifs ethylene tereohtaL 7 terePWa,a ' eS «""P™ant au 

1 7. Fils ou fibre selon revendication 14 caraeterkAe an 

est ^e dans ,e groupe co mpren ^ "? 

4, le po yamide 11 Ip nniv a m.v(« *o . fJU, y dm,ae °-d, le polyamide 

y i1 ' ,epolyam,de12 .'espolyamides 4-6, 6-10 6-12 6 3fi 19 -to i 
copolymeres et melanges. * 12 " 12 ' leurs 

— . de. agente ,rr des pi ~' des 

des agents hydropses, desa 9 en,s m a~ ^ a8Sn,S 

19 ::r ri sr:: b r:: tir- flbres seion rune des — 
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22. procede selon la des revendication 19, caracterise en ce que (a concentration 
ponderale de compose ignifugeant dans I'additif ignifugeant est comprise entre 20 % 
et 70 % eh poids par rapport au poids de substrat mineral, 

23. Procede selon la revendication 20, caracterise en ce que la concentration ponderale 
en compose ignifugeant est comprise entre 20 % et 50 %. 
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